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• Abstract : 

DE3909128 A A discontinuous procedure to carry out a hetero-generous catalytic reaction at an increased temp, whereby thermal sensitive prods, are 
generated, whilst a heat transferring system (4) is used for the energy supply and a solid bed catalyst (3) is employed at a catalyst. The reaction mixt. is 
continuously conveyed in a loop circuit successively through the catalyst (3) and subsequently through the heat transferring system (4). The latter is 
usually represented by a thin film evaporator on which the readily volatile reaction prods, are sepd. or rectifying column (5) can be employed which is 
connected to the reactor (1) for the sepn. of the readily volatile reaction prods, if the sepn. of by products is not possible using a simple distn. The end 
prods, which are also sepd. when sepg. the readily volatile reaction prods, are reintroduced into the system. 

USE/ADVANTAGE - The plant/method can be used for a discontinuous hetero-generous catalysed production of thermally sensitive products at 
increased temp, employing a reactor, esp. for esterification and transesterification, acetal prodn., esp. the prodn. of formaldehyde ethyl acetal, and in the 
prodn. of wax ester and perfumes. Catalyst- and product losses are avoided whilst the reaction time has been shortened. (Dwg.0/2) 
EP-464045 B A discontinuous process for conducting a heterogeneously catalysed reaction taking place at elevated temp, in which heat-sensitive 
products are formed, a heat exchanger different from the reactor being used for heating and a fixed bed catalyst being used as the catalyst and the 
reaction mixt. being continuously circulated in succession through the catalyst, and then through the heat exchanger characterised in that the heat 
exchanger is a film evaporator, more esp. a falling film or thin layer evaporator, and in that the more readily volatile reaction products are separated 
from the reaction mixt. in the film evaporator. (Dwg.0/2) 
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Beschrefbung 

Die Erf Indung betrifft ein diskontrnuierliches Verfahren zum Fuhren einer heterogen katalyslerten und bei 
erhShter Temperatur ablaufenden Reaktion, bei derthermisch empflndllche Produkte entstehen, wobel zum 
Energleelntrag eIn vom Reaktor unterschledllcher WSrmetauscher und als Katalysator ein Festbettkatalysator 
eingesetzt wird und das Reaktionsgemisch kontinuierlrch im Kreisiauf nacheinander durch den Katalysator und 
dann durch den Wirmetauscher gefSrdert wird. 

Ein derartiges Verfahren ist aus der FR-A-2 293 238 bekannt und wird insbesondere fur Hydrierreaktlonen 
eingesetzt Der Wdrmetauscher dient hier ausschlle&lich zur Aufrechterhaltung der Reaktionstemperatur. Da 
In dem bekannten Verfahren gasfdrmlge Reakttonspartner eingesetzt werden, istderen Abtrennung aus dem 
Im Kreisiauf gefahrenen Reaktionsgemisch unerwOnscht. 

In anderen bekannten diskontinuierlichen Verfahren zum Fuhren von heterogen katalyslerten Reaktionen 
werden feste Katalysatoren bei der direkten Zugabe in den Reaktor durch Ruhrorgane zerklelnert und mussen 
nach der Reaktion f iltriert werden. Dabei ergeben sich hSuf ig erhebliche Verluste an Katalysator und an Pro- 
dukt. EIn weiteres Problem stellt sich, wenn man die In den filteren deutschen Patentanmeldungen DE-A-dS 
1 3 61 2 und DE-A-38 26 320 genannten Ma&nahmen ergrelfen will, urn eine Chargen- und gegebenenfalls Re- 
aktlonszeitverkOrzung zu erhalten. In diesem Fall treten Probleme belm Umwalzen des feststof fbeladenen Re- 
aktlonsgemlsches, insbesondere am Flusslgkeitsverteller des Filmverdampfers auf. 

Der vorllegenden Erf indung iiegt die Aufgabe zugrunde, im Verfahren der eingangs genannten Art zum 
einen die Verluste an Katalysator und an Produkt zu vermelden und zum anderen das Reaktlonsgleichgewlcht 
wdhrend des Reaktlonsablaufes zu verschleben bzw. den Reaktlonsablauf zu beschleunigen, wodurch elner- 
setts die Produktausbeute erhdht und andererseits die Bildung von Nebenpnodukten verringert wird. 

DIese Aufgabe wird erf IndungsgemSB bei einem Verfahren der eingangs genannten Art dadurch gelOst, 
daa als Warmetauscher ein Filmverdampfer. Insbesondere ein Fallf llm- Oder Dunnschichtverdampfer. vorge- 
sehen Ist und daH In dem Filmverdampfer die lelchterf luchtlgen Reaktlonsprodukte aus dem Reaktionsgemisch 
abgetrennt werden. 

Im erf IndungsgemSRen Verfahren strSmt das Reaktionsgemisch nach Durchlaufen des Festbettkatalysa- 
tors durch den Verdampfer, wobel leichter f luchtige Komponenten verdampft werden. so da& das Reaktions- 
gemisch auf die Produktselte hin verschoben wird. So kann z. B. bei einer Veresterungsreaktion das entste- 
hende Reaktlonswasser direkt nach dem Katalysator, d. h. direkt nach dem Entstehen abgetrennt werden. 

Wenn die Reaktion eine von lonenaustauschern mit SuIfonsSuregruppen katalysierte Veresterungsreak- 
tion ist, wird so die mogiiche Hydrolyse der Sulfonsaure, d. h. die Abspaltung der katalytisch aktiven sauren 
Gruppen reduziert bzw. verhindert. 

Grundsatzlich kommen fur diese Erf Indung jedoch sSmtliche festen Katalysatoren In Betracht. So kSnnen 
als Katalysatoren baslsche Oder saure Anionen- Oder Kationenaustauscher auf organischer oder anorganl- 
scher Basis Oder sauer elngestellte Tonerden bzw. Zeollth Oder speziell aufbereltete Bleicherden eingesetzt 
werden. 

Das im Festbettkatalysator vorgelegte grobkdrnlge Katalysatormaterlal wird durch geeignete Elemente, 
z. B. durch Spaltslebe, zuruckgehalten und gelangt nicht in den Ruhrkessel. So kann dieses Katalysatorma- 
terlal fOr nachfolgende Chargen wieder eingesetzt werden. Das Abf iltrieren eines festen bzw. das Auswaschen 
eines homogenen Katalysators entfdilt somit. 

Um die Abtrennwirkung des entstandenen lelchterf luchtlgen Reaktionsproduktes zu verstarken, wird der 
Filmverdampfer bevorzugt mIt Unterdruck betrieben. 

Ferner kann es vorteilhaft sein, wenn w§hrend der Herstellung der Druck im Filmverdampfer abgesenkt 
wird, Insbesondere beginnend bei Normaldruck. So kann das Reaktionsgleichgewicht entsprechend dem Fort- 
schreiten der Reaktion in einer gewunschten Lege gehalten werden. 

Wenn die Trennung von Edukten und Nebenpnodukten nicht durch einfache Destination mdgllch 1st, wird 
vorgeschlagen, da& zusStzIlch eine an den Reaktor angeschlossene Rektif ikatlonskolonne verwendet wird, 
an der die leichter f luchtlgen Reaktionsprodukte abgetrennt werden, um so eine bessere Trennwirkung als die 
mit einem Filmverdampfer ailein erzielte zu erreichen. Ohne diese MaBnahme wird nSmlich oft nicht nur das 
Reaktionsprodukt, sondern auch mindestens eine Komponente des Ausgangsproduktes mitabgetrennt, so dad 
die entsprechende Menge des Ausgangsproduktes nachdoslert werden mua. Das verstfirkte Nachdosleren 
la&tslch also vermelden, wenn die lelchterf luchtlgen Komponenten des Reaktlonsgemisches vordem Abtren- 
nen im Filmverdampfer rektif iziert werden. Dieses Verfahren f indet z. B. Anwendung bei Veresterungen, bei 
denen ein Edukt, z. B. ein kurzkettiger Alkohol, von einem Nebenprodukt. z. B. Wasser, durch eine Rektrfikation 
getrennt wird, um das Nachdosleren des Alkohols zu vermeiden. 

Falls dennoch Ausgangsprodukte im FiimvereJampfer mitabgetrennt werden, Insbesondere bei Verzicht auf 
die genannte Rektif Ikatlon, wird vorgeschlagen, daft die belm Abtrennen der leichter fluchtlgen Reaktionspro- 
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dukte mitabgetrennten Ausgangsprodukten nachdosiert warden, um eine Verschiebung das Reaktionsgleich- 
gewichtes zu verhindern. 

Der Einsatz das erfindungsgemSaen Verfahrens fur Veresterungs- und/oder Umesterungsraaktionen ist 

5 vorteilhaft, insbesondere fur die Herstellung von Wachsestern Oder Riechstoffen. Besonders vorteilhaf t ist es, 
wenn das erf indungsgenrt§I^ Verfahren fur Umacetalislerungs- und/oder Acetalbildungsreaktionen eingesetzt 
wlrd, vor allem zur Herstellung von Formaldehydethyl-Cyclododecylacetat. Bel dieser Substanz handelt es sich 
um den warenzeichenrechtlich geschutzten Stoff Boisambrene Forte. 

Bei Reaktionen, be! denen ein druckabhangiges Azeotrop zwischen einenn Edukt und einem Reaktions- 

10 produkt auftritt, ist es vorteilhaft, die Reaktlon bei dem Druck durchzufOhren, bei dem eine maximale RQck- 
fuhrung des Eduktes gewahrleistet werden kann. Insbesondere bei der Herstellung von Boisambrene Forte 
(R) wird ferner vorgeschlagen, da& die Reaktion bei erhdhtem Druck bis zu 6 bar absolut, insbesondere bis 
zu 4 bar absolut durchgefuhrt wird. Die Druckerhohung fuhrt hier zu einer Reduzierung der nachzudoslerenden 
Ethylalmenge aufgrund der Druckabhangigkeit des Azeotrops Ethytal/Ethanol. 

15 Die Erfindung betrifft auch eine Aniage zum diskontinuierllchen heterogen katalyslerten Herstellen von 
thermisch empf indlichen Produkten bei erhOhten Temperaturen mit einem Reaktor» elnem auRerhalb des Re- 
aktors angeordneten, an diesen angeschlossenen Wdrmetauscher, elnem vorgeschalteten KatalysatorbehSI- 
ter mit einem Festbettkatalysator und einer Pumpe zum kontinulerlichen F5rdern des Reaktlonsgemisches im 
Kreislauf nacheinander durch den Katalysator und dann durch den Wirmetauscher. 

20 Eine derartige Aniage ist ebenfalls aus der schon genannten FR-A-2 293 238 bekannt. 

Zur Ldsung der oben genannten Aufgabe wird vorgeschlagen, da& als Warmetauscher ein Filmverdampfer, 
insbesondere ein Fallf Itmverdampfer Oder Dunnschichtverdampfer vorgesehen ist, der zum Abtrennen der 
leichter f luchtigen Reaktionsprodukte unter Vakuum betreibbar ist 

Es wird auch voigeschlagen, da& der KatalysatorbehSlter Elemente zum ZurQckhalten von Katalysator- 

25 material aufweist. 

Wettere, oben genannte Vorteile ergeben sich, wenn die Aniage zum Durchfuhren der Reaktion bei erhdh- 
tem Druck ausgelegt ist. 

Im folgenden wird die Erfindung anhand von AusfQhrungsbeispielen unter Bezugnahme auf die Zelchnun- 
gen nSher erl§utert. Es zelgen: 
30 Figur 1: ein erstes Ausfuhrungsbeispiel mit einem Dunnschichtverdampfer und einem au&en liegenden 
Katalysatorfestbett und 

FIgur 2: ein zweites Ausfuhrungsbeispiel der erf indungsgemd&en Aniage mit au&enliegendem Katalysa- 
torfestbett Fallf ilmverdampfer und Rektif ikationskolonne. wobet die letzteren auf den Reaktor 
aufgesetzt sind. 

35 

Belspiele 
Beispiel 1: 

40 Herstellung eines Wachsesters aus HexadecansSure und Hexadecytalkohol in der Aniage nach Figur 1. 

In einem behelzten Ruhrbehalter (1) werden 739,5 g Hexadecansdure (2,88 mol) und 708,4 g Fettalkohol 
(2,91 mol) vorgelegt Eine Laborkoibenpumpe (2) fordert das Qemisch durch einen behelzten GlasbehSlter (3), 
dem au&enliegenden Festbett, in dem 1 57 g des stark sauren lonenaustauscherharzes zur Katalyse Amber lite 
XE 365 (Fa. Rohm und Haas) bei 130 ^'C vorgelegt wurden, zum DQnnschlchtverdampfer (4), in dem das Re- 

45 aktionswasser destiilativ entfernt wird. Wihrend des Versuchs wird stufenweise der Druck von Normaldruck 
auf 20 mbar abgesenkt. Der Reaktlonsfortschritt wird uber den Sduregehait (SZ) Im Reaktionsgemisch uber- 
wacht. Nach 5 Stunden wird ein Umsatz von 98.3 % bezogen auf die Saure erreicht. Im Destiilatbehalter (8) 
wird eine Destillatmenge von 43 g H2O aufgefangen, die restliche Wassermenge bef indet sich in der Kuhlfalle 
(7) vor der Vakuumpumpe. 

50 

Beispiel 2: 

Herstellung von Formaldehyd-ethyl-cyclododecylacetal (Boisambrene Forte^^) (Figur 2) 

Formaldehyd-ethyl-cyclododecylacetal ist ein Riechstoff, dessen erstes Herstellverfahren in der deut- 
55 schen Patentschrift 24 27 500, ein verbessertes in den Patentanmeldungen DE-OS 30 30 543 und DE-OS 30 
30 590 offenbart Ist. 

Das bisherlge Verfahren sieht zur Katalyse das Zugeben von konzentrierten f lussigen Sduren Oder das 
Einruhren von fasten Katalysatoren vor. 

Im erf indungsgema&en Verfahren werden die Reaktanden Cydododecanol und Ethylal Im MolverhSltnis 



3 




EP 0 464 045 B1 



1:3 in einen beheizbaren Ruhrkessel (1) vorgelegt. Eine Umwilzpumpe (2) fdrdert das Reaktionsgemisch 
durch einen au&enliegenden Katalysatorbehditer (3), welcher begleitbeheizt ist und das feste Katalysatorma- 
terial enth3lt. Als Katalysatormateriat warden entsprechend den bekannten Verfahren entweder sauer einge- 
5 stellte Tonmineralien (z.B. KSF der Firma Sudchemie) oder saure Kationenaustauscher auf organischer oder 
anorganlscher Basis benutzt. Abweichend von den genannten Patentschriften wird Jedoch flrobkdmiges Ma- 
teriai mit einem Partikeidurchmesser gro&er als 0,1 mm eingesetzt 

Das Reaktionsgemisch strSmt anschiie&end durch einen Fallfilmverdampfer (4), worin die leichter f iOch- 
tigen Komponenten (Ethanol, Ethylai) teitweise verdampft werden. Die Dampfe werden in der dem Reaktor 
10 aufgesetzten Rektif ikationskolonne (5) bis zum Azeotrop auf konzentriert (ca. 40 Massen % Ethanol), im Ruck- 
laufkondensator (6) kondensiert und teilweise ais Destlliat abgezogen. Die mitentzogene Menge an Ethylai 
(chemische Bezelchnung: DIethoxymethan oder Formaidehyddiethylacetai) wird nachdosiert 

Die Reaktlon wird bei Siedetemperatur durchgefuhrt, n3mlich anfSnglich bei Normaldruck bei ca. 90 ""C. 
gegen Ende der Reaktion bei ca. 110 **C. 
15 Nach etwa 10-14 Stunden Reaktionszelt erhalt man etwa 99 % Umsatz, bezogen auf Cydododecanoi, 
bei einer Ausbeute von 80 - 85 % am Wertprodukt Ethyicydododecylformai. 

Im einzelnen wird Boisambrene Forte ^) erf indungsgem3& folgenderma&en hergesteilt: 

140 g Cydododecanol und 238,4 Ethylai (DIethoxymethan) werden in einem behelzten Laborruhrkessel 
(1 ) (vergleiche Figur 2) vorgelegt. Im Katalysatorbehilter (3) bef inden sich 7 g eines Montmorillonit-Katalysa- 
20 tors der Firma Sudchemie, mit der Bezeichnung KSF/0 Granuiat 

Das Reaktionsgemisch wird auf 75 ''C aufgeheizt und danach mit Hilfe der Laborpumpe (2) uber den Ka- 
talysatorbehaiter (3) umgewSizt Die Temperatur der Ruhrkessel- und Fallf limverdampfer-Beheizung wird lang- 
sam erhdht. und bei einer Reaktionsgemlschtemperatur von ca. 90 °C fallt das erste Destiliat uber Kopf der 
Kolonne (5) an. Das Rucklaufverhditnis am Koionnenkopf wird auf 2 eingestellt (1 s Abnahme: 2 s RQddauf). 
25 Immer wenn 15 ml Destlliat angefallen sind, werden 10 ml reines Ethylai nachdosiert 

In knapp 12 Stunden werden damit Insgesamt 90 ml Destiliat (Ethanol/Ethytalgemisch) dem Reaktlonssy- 
stem entzogen und durch 60 ml reines Ethylai ersetzt. Das angefellene Destiliat enthalt laut gaschromatogra- 
phischer Analyse etwa 37 % Ethanol. 

Das dabei entstandene Rohprodukt wird vom restlichen Ethyiai/Ethanol durch Abdestillieren befreit und 
30 enthSIt laut gaschromatographischer Analyse 83,8 % Boisambrene Forte und 1,1 % nicht umgesetztes Cyc- 
lododecanol. Die restlichen 15,1 % bestehen Im wesentltchen aus Dicydododecylformal sowie Spuren von Ne- 
benprodukten. 

Bezugszelchenliste 
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1 Reaktor 

2 Umwilzpumpe 

3 KatalysatorbehSiter 

4 WSrmeubertrager/Falifnmverdampfer (Fig. 2) bzw. Dunnschlchtverdampfer (Fig. 1) 
40 5 Rektffikationskolonne 

6 Rucklaufkondensator 

7 Kondensator (Kuhlfalle) 

8 Destillatbehilter 

45 

PatentansprOche 

1 . DIskontinuierllches Verfahren zum Fuhren einer heterogen katalysterten und bei erhfihter Temperatur ab- 
laufenden Reaktlon. bei der thermisch empfindliche Produkte entstehen, wobel zum Energieeintrag eln 

so vom Reaktor (1 ) unterschiedlicher Warmetauscher und ais Katalysator eln Fest bettkatalysator (3) einge- 

setzt wird und das Reaktionsgemisch kontinuierlich Im Kreislauf nachelnander durch den Katalysator (3) 
und dann durch den WSrmetauscher (4) gefdrdert wird, 
dadurch gekennzelchnet 

daR als warmetauscher ein Fnniverdampfer(4), Insbesondere ein Fallfllm- oder Dunnschlchtverdampfer, 
55 vorgesehen ist und dad in dem Fiimverdampfer die leichter f IQchtigen Reaktlonsprodukte aus dem Reak- 

tionsgemisch abgetrennt werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 
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da&zusatzlich eine an den Reaktor (1) angeschlossene Rektifikationskolonne (5) verwendet wird, an der 
die leichter fiuchtigen Reaktionsprodukte abgetrennt warden, wenn die Trennung von Eduktan und Ne- 
benprodukten nicht durch einfache Destination mdglich ist. 

5 

3. Verfaiiren nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

da& die beim Abtrennen der leichter fiuchtigen Reaktionsprodukte mitabgetrennten Ausgangsprodukta 
nachdosiert werden. 

10 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

da& es fur Veresterungs- und/oder Umesterungsreakttonen eingesetzt wird. 

5. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

dad es fQr Umacetallsierungs- und/oder Acetalbildungsreaktionen eingesetzt wird, insbesondere dall 
Formaldehyd-ethylcyclododecylacetai hergestellt wird. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5 zum Hersteilen von Formaldehyd-ethylcydododecylacetal, 
^ dadurch gekennzeichnet, 

da& die Reaktion bei erh5htem Druck bis zu 6 bar absolut, insbesondere bis zu 4 bar absoiut durchgefuhrt 
wird. 

7. Aniage zum diskontinuierllchen heterogen katalyslerlen Hersteilen von thermisch empf indlichen Produk- 
25 ten bei erhdhten Temperaturen mit einem Reaktor (1), einem au&erhaib des Reaktors (1) angeordneten, 

an diesen angeschtossenen WSrmetauscher (4), einem vorgeschalteten KatalysatorbehSlter (3) mit einem 
Festbettkatalysator und einer Pumpe (2) zum kontinuierlichen Ffirdern des Reaktionsgemisches im Kreis- 
iauf nacheinander durch den Katalysator (3) und dann durch den Wdrmetauscher (4), 
dadurch gekennzeichnet, 

30 dais als WSrmetauscher ein Filmverdampfer (4), Insbesondere ein Fallf ilm- oder Dunnschichtverdampfer 

vorgesehen ist, derzum Abtrennen der lelchterf IDchtigen Reaktionsprodukte unter Vakuum betreibbar ist. 

8. Aniage nach Anspruch 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

35 da& der Katalysatorbehalter (3) Eiemente zum Zuruckhalten von Katalysatormaterial aufwelst. 

9. Aniage nach Anspruch 7 oder 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

da& sie zum DurchfQhren der Reaktion bei erhOhtem Druck ausgeiegt Ist. 

40 

Claims 

1. A discontinuous process for conducting a heterogeneousiy catalyzed reaction taking place at elevated 
45 temperature, in which heat-sensitive products are formed, a heat exchanger (4) different from the reactor 

(1) being used for heating and a fixed bed catalyst (3) being used as the catalyst and the reaction mixture 
being continuously circulated in succession through the catalyst (3) and then through the heat exchanger 
(4), characterized in that the heat exchanger (4)'is a film evaporator, more especially a falling film or thin 
layer evaporator, and in that the more readily volatije reaction products are separated from the reaction 
50 mbcture in the film evaporator. 

2. A process as claimed in claim 1, characterized In that a rectification column (5) connected to the reactor 
(1) in which the more readily volatile reaction products are removed, is additionally used where educts 
and secondary products cannot be separated simply by distillation. 

3. A process as claimed in daim 1 or 2, characterized in that the starting products separated with the more 
volatile reaction products are replenished. 

4. A process as daimed in any of daims 1 to 3, characterized in that It is used for esterification and/or trans- 
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esterrf Ication reactions. 

5. A process as claimed in any of claims 1 to 4, characterized in that it is used for transacetaiization and/or 
acetal-forming reactions, more especially for the production of formaidehyde ethyl cyclododecyl acetal. 

6. A process as claimed in any of claims 1 to 5 for the production of formaldehyde ethyl cyclododecyl acetal, 
characterized in that the reaction is carried out under an elevated pressure of up to 6 bar absolute, more 
particularly up to 4 bar absolute. 

7. A plant for the discontinuous heterogeneously catalyzed production of heat-sensitive products at elevated 
temperature comprising a reactor (1 ), a heat exchanger (4) arranged outside and connected to the reactor 
(1), a catalyst container (3) containing a fixed-bed catalyst preceding the heat exchanger and a pump (2) 
for continuously circulating the reaction mixture in succession through the catalyst (3) and then through 
the heat exchanger (4), characterized In that the heat exchanger (4) Is a film evaporator, more especially 
a falling film evaporator or thin layer evaporator, which Is designed to separate the more readily volatile 
reaction products In vacuo. 

8. A plant as claimed in claim 7, characterized in that the catalyst container (3) comprises elements for re- 
taining catalyst material. 

9. A plant as claimed in dalm 7 or 8, characterized In that It is designed to carry out the reaction under ele- 
vated pressure. 



Revendications 

1. Proc6d^ en discontinu pour la condulte d'une reaction qui se d^roule d temperature ^lev^e et en catalyse 
h^t^rogdne, dans laqueile des produits sensibles ^ la chaleur se ferment, proc6dd dans lequel pour I'in- 
troduction d'6nergie un 6changeur de chaleur distinct du r^acteur (1 ) et comme cataiyseur, un catalyseur 
d lit solide (3) sont mis en oeuvre et le melange rdactionnel est transports en continu en circuit i'un aprds 
I'autre d travers le catalyseur (3) et ensuite d travers I'Schangeur de chaleur (4), 

caract6ris6 en ce que comme Schangeur de chaleur, un Svaporateur pelliculaire (4), en particulier un 6va- 
porateur d pellicule tombante ou un dvaporateur en couche mince, est prSvu et en ce que dans I'dvapo- 
rateur pelliculaire les produits de reaction plus facilement volatOs sont s6par6s du melange rSactionnei. 

2. Proc6d6 selon la revendlcatlon 1, caractSrisS en ce qu'en supplement una colonne de rectification (5) 
branch6e sur le r6acteur (1) est utilis6e, sur laqueile les produits de reaction plus facilement volatils sont 
chassis, lorsque la separation des produits de depart et des sous-produits n'est pas possible par une 
sample distillation. 

3. Procede selon la revendlcatlon 1 ou 2, caracterise en ce que lore de revacuation des produits de reaction 
plus facilement volatils, les produits de depart evacuee en meme temps, sont ajoutes f inalement par por- 
tions. 

4. Precede selon I'une des revendications 1 e 3, caracterise en ce qu'ii est mis en oeuvre pour des reactions 
d'esterif ication et/ou de transesterif ication. 

5. Procede selon I'une des revendications 1 d 4, caracterise en ce qu'ii est mis en oeuvre pour des reactions 
de transacetallsation et/ou de formation d'acetal, en particulier en ce que ie formaidehyde-ethyl-cydo- 
dodecylacetal est produit. 

8. Precede selon Tune des revendications 1 e 5 pour la production de formaldehyde-ethyl cydododecyla- 
cetal. caracterise en oe que la reaction est effectuee e presslon eievee allant jusqu'd 6 bar absolus, en 
particulier jusqu'd 4 bar absolus. 

7. Installation pour la production en discontinu par catalyse heterogene de produits sensibles e la chaleur, 
e temperature eievee avec un reacteur (1), un echangeur de chaleur (4) dispose e I'exterieur du reacteur 
(1) mais branche sur celui-ci, un recipient pour catalyseur pre-connecte (3) avec un catalyseur en lit solide 
et une pompe (2) en vue du transport en continu du melange reactionnel en circuit I'un apres I'autre e 
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travers le catalyseur (3) et ensuite d travers I'Schangeur de chaleur (4), caract6ris6e en ce que comme 
6changeur de chaleur un dvaporateur pellicuiaire (4), en particulier un 6vaporateur ii film en couche mince, 
est prdvu qui peut fonctionner en vue de Tdvacuation des produits de reaction plus facilement volatils sous 
vide. 

Installation selon la revendlcation 7, caract6ris6e en ce que le recipient pour catalyseur (3) possdde des 
6l6ments pour retenir le nnat6riau du catalyseur. 

Installation selon la revendlcation 7 ou 8, caract6ris6e en ce qu'eile est 6tudi6e pour Tex^cutlon de la reac- 
tion d pression 6lev6e. 
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